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gang), in welchem auf Seite 2735 eine Notiz von L. M. N o r t o n  und 
H. A. R i c h a r  d s o n ,,Ueber Leinijlsaure" enthalten ist. 
Da iiber die Leinijlsaure in neuester Zeit von verschiedenen 
Forschern , deren Resultate nicht durchweg ubereinstimmten , gearbei- 
tet wurde und bald die Formel C16HH2802, bald C1*HS2O2 aufgestellt 
wurde, so ist es interessant zu erwahnen, dass neuerdings von 
obigen Forschern die Leinalsilure im Vacuum destillirt wurde , wor- 
auf man deren Dampfdichte gleich 153,  entsprechend der Formel 
C20H360a fand. Bereits in Band 25, Jahrg. 1887 dieses Archivs sprach 
ich die Vermuthung der Aehnlichkeit der Hirseijlsaure mit der Lein- 
ijlslure aus. 
Beitrage zur maassanalytischen Bestimmung der 
Borsaure. 
Ton Dr. Hans  W i l l  in Elberfeld. 
Bekanntlich wird die Borsaure weder in wasseriger noch in 
weingeistiger Lijsung direct durch Abdampfen bestimmt , weil sich 
Theile derselben mit den Wasser - oder Weingeistdampfen verfliich- 
tigen. Nan neutralisirt vielmehr mit iiberschussigem kohlensauren 
Natron, dampft ab und ermittelt nach dem Gliihen einerseits den 
Gewichtsverlust , andererseits die noch vorhandene Kohlensaure und 
berechnet daraus die vorhanden gewesene Borsiiure (Methoden von 
Schaffgotsch und H. Rose.) Ebenso genau, doch reitraubender sind 
die Methoden von C. Marignac und die Bestimmung als Borfluorkalium. 
Da es mir aber gerade darauf ankam, mi ig l ichs t  s c h n e l l  
eine Bestimmung freier Borsaure auszufuhren , versuchte ich zuerst, 
dieselbe in eine unlijsliche Verbindiing mittelst Baryt oder Kalk iiber- 
zufiihren und den iiberschussigen Rest der letzteren zuriickzutitriren, 
erhielt auch mit Barytwasser annghernde Resultate , gab jedoch die 
Versiiche i n  d i e s e r  Fo rm auf, nachdem ich gefunden hatte, dass 
eine wasserige Rorsiiurelijsimg mit Barytwasser behandelt , anfangs 
Blar bleibt , dann einen starken Niederschlag giebt , welcher nach 
Erreichung eines Maximums , bei weiterem Zusatze von Barytwasser, 
1) Siehe auch Fresenius, quant. Analyse, 6. Auflage, Bd. I ,  S. 422 u. f. 
2) Stromeyer, Ann. d. Chem. u. Ph. 100, 82. 
3) Auch fur die Bestimmung freier Borsaure in  Verbandstoffen miisse~ 
sich die weiter unten besohriebenen Methoden eignen. 
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allmiihlich wieder an Intensirat abnimmt , bis schliesslich die Fliissig- 
keit klar wird. Da man diesen Punkt des Verschwindens der Trii- 
bung s e h r  g u t  t r e f f e n  k a n n ,  so versuchte ich sogleich, ob es 
nicht gelingen k6nnte , unter Anwendung von Liisungen von bekann- 
tern Borduregehalte wenigstens einen empirischen Verbrauch von 
Baryt auf bestimmte Mengen von Borsaure zu constatiren, wie ja 
auch beispielsweise bei der Reaction von Traubenzucker auf alkalische 
Kupferliisung in der Siedhitze kein proportionales , sondern ein (von 
M*ker ermitteltes) empirisches Verhaltniss zwischen der angewand- 
ten Traubenzuckermenge und derjenigen des reducirten Kupferoxy- 
duls besteht. 
1) Es wurde eine zweiprocentige Borsaureliisung angewandt und 
10 ccm davon = 0,2 g H3B03 zur Titration mit Barytwasser (38,5 ccm 
= 10 ccm Normalsaure) verwendet. Die zuerst klar bleibende La- 
sung triibte sich bei weiterem Zusatze von Barytwasser stark die 
Triibung nahm ab und verschwand viillig, nachdem 13 ccm Baryt- 
wasser verbraucht worden waren. 
2) Zu dieser klar gewordenen Mischung wurden nun noch 10 ccm 
zweiprocentiger Borsaureliisung hinzugefiigt und wie vorher mit Ba- 
rytwasser behandelt. Nach dem Zusatze von 1,'3 ccm des letzteren 
trat deutliche Triibung auf, welche nach dem Zufliessenlassen von 
i n  s g e  s a m m t  25:5 ccm Barytwasser in viillige Klarung iiberging. 
3) Bei Anwendung einer Borslurelasung von 0,6 : 30 trat nach 
dem Verbrauche von 5,4 ccm Barytwasser Triibung und nach dem 
Gesammtverbrauche von 38 ccm viillige Klarung auf. 
Bei der Berechnung der Resultate ging ich von der Ansicht 
aus, dass die Einwirkung des Barytes auf Borsaure in wasseriger 
Lijsung sich genau in analoger Weise vollziehen diirfte, wie sie bei 
der Bildung des Borax durch Neutralisation von BorsaurelBsung niit 
kohlensaurem Natron thatsachlich stattfindet , namlich : 
1) 4HSB03 + NasC03 = Na2B4O7 + COs + 6 H a 0 ,  
2) 4H3B03 + Ba(OH)2 = BaB407 + 7 H 2 0 .  
248 171 
Berechnet man nach der letzten Gleichung, wie vie1 Baryt 
(Ba(OH)a) erforderlich sein miisste zur Sattigung von 0,6 g Bor- 
saure, so ergiebt sich nach der Gleichung: 
248 : 171 = 0,6 : x = 0,414 g. 
Vergleicht man hiermit die Barytmenge welche zur viilligen 
Klarung des zuerst erhaltenen Niederschlages in 30 g der zwei- 
H. Will, Beitrage zur massanalytischen Bestimmung der Borsaure. 1103 
procentigen Borsaurelijsung verbraucht wurde, so erhalten wir nach 
dem Ansatze: 
38,5 : 0,855 = 38 : x = 0,844 g. 
Diese beiden Zahlen stehen gewiss nicht in einem zufilligen 
Verhaltnisse zu einander , denn obgleich auch die gefundene Zahl 
0,844 n i c h t  g e n a u  das Doppelte von 0,414 ist, so bin ich doch 
geneigt , die unerhebliche Abweichung Versuclisfehlern zuzuschreiben 
und werde ich durch weitere , unten mitgetheilte analytische Resul- 
tate , welche genauer ausfielen , in dieser Ansicht bestkkt. 
Hiernach hatte man bei Gegenwart von freier Borsaure die ver- 
brauchte Menge Baryt, welche bis zur K1sirung nothwendig ist , zu 
halbiren und nach folgendem Ansatze auf Borsaure zu berechnen: 
Ba (OH) : 4 H3 I10 wie die gefundene und halbirte Menge Baryt 
zu der gesuchten Borsaure; in diesem Falle also: 
171 : 248 = 0,422 : x = 0,612 statt 0,6 g Borsaure. 
Die Versuche 1) und 2) ergeben nach dieser Rechnung je 0,21 
und 0,41 g Borsaure, statt 0,2 und 0,4 g , welche genommen waren. 
Auf meine Bitte lijste mir hierauf Herr Pharmaceut M a t t h e i  
hierselbst in einem 300 ccm-Kolben eine mir  u n b e k a n n t e  Bor- 
sauremenge auf, worauf ich nach dem Erlcalten bis zur Marke auf- 
fiillte , um nach meiner Methode in einem aliquoten Theile der Lijsung 
die Borsaure zu bestimmen. 
4) 25 ccm dieser Lijsung verbrauchten bis ziir Wiederaufltisung 
des gebildeten Niederschlages 11,3 ccm Barytwasser. Die Halfte 
davon entpricht nach dem Ansatze 
38,5 : 0,855 = 5,65 ccm: x = 0,12535 g Ba(OH)2 
171 : 248 = 0,1253 : x = 0,1818 g Borsaure in 25 ccm; multi- 
plicirt man 0,1818 mit 1 2 ,  so erhglt man 2,181 g Borsaure auf 
300 ccm, wahrend 2,2 g genommen worden waren. In diesem Falle 
liess die Genauigkeit der Methode nichts zu wiinschen iibrig. 
Ob die uberschiissige Halfte des zugesetzten Barytes mit dem 
gebildeten pyroborsauren Bary um eine vielleicht basische Verbindung 
eingeht, ist durch meine Versuche noch nicht entschieden , mir aber 
ziemlich wahrscheinlich geworden. 
Q e r s u c h e  m i t  b e k a n n t e n  Boraxl i jsungen.  
Die im 'Vorhergehenden beschriebene Nethode versuchte ich auch 
zur  Bestimmung gebundener Borsaure anzuwenden , nachdem die 
letztere mit Salzsaure aus ihrer Verbindung abgeschieden worden 
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war. Bekanntlich hat C. S c h w a r  z -Elberfeld kiirzlich in der Phar- 
maceutischen Zeitung ein Verfahren zur  Bestimmung gebundener 
Borsaure verijffentlicht , welches sich darauf griindet , dass die durch 
Salpetersaure aus dem Borax etc. frei gemachte Borsaure Congorath 
nicht verandert, so dass man also aus der Menge der verbrauchten 
Saure von bekanntem Gehalte , von welcher der letzte iiberschussige 
Tropfen das Congoroth blauviolett farbt , die ausgeschiedene Borsaure 
berechnen kann. Ich konnte daher unter Anwendung dieser Methode 
controliren, ob ihre Resultate mit denjenigen meiner Methode iiberein- 
stimmen. Statt des Congorothes kann man sich nach meinen Erfahrun- 
gen rnit demselben Erfolge des Aethyl - oder Methyloranges bedienen. 
5) 15 ccm einer zweiprocentigen Boraxltisung = 0,3 g wurden 
rnit Methylorange versetzt und erforderten bis zur Rtithung 1,65 ccrn 
Normalsalzsaure. Dasselbe Resultat wurde mit der von Schwarz 
empfohlenen wasserigen Congolijsung erhalten. 
382 
2 
Da das Aequivalent von NaaB407, 10HaO = __ = 191 ist, so 
enthielt hiernach die Lijsung 1,65 x 0,191 = 0,313 g Borax. 
Die so neutralisirte Lijsung wurde nun mit Barytwasser versetzt 
und erforderte von demselben bis zur IUirung 12,2 ccm; 2 ccm 
= 0,1355 g Ba(OH)a. Da nun 4H3B03 (248) aguivalent sincl 
NaaBr07, 10H20 (= 382) so ergiebt sich die Proportion: 
171 : 382 =-= 0,1355 : x und hiernach enthat die Lijsung 0,302 
statt 0,3 g Borax, welche genommen waren. 
Bei reinem Borax kann man die soeben von mir beschriebene 
Methode noch bedeutend vereinfachen. Lasst man namlich direct 
Barytwasser auf Boraxlijsung wirken , so kann man von vornherein 
erwarten, dass nur halb so vie1 Baryt zur Klarung des Gemisches 
nijthig sein wird, als zur Klkung der Lijsung einer der Menge des 
angewandten Boraxes aequivalenten Borsauremengen, da ja durch 
den Baryt eine aequivalente Menge Natriumhydroxyd frei gemacht 
wird, welche nun in ahnlicher Weise wirkt, wie die zweite Halfte 
des zur Borsaurebestimmung nothwendigen Barytes. 
6) 0,3 g Borax wurden in 15 ccm Wasser gelijst, mit Baryt- 
wasser versetzt und hiervon our EC1Lrung des triiben Gemisches 
6,3 ccm Barytwasser =E 0,139923 g Ba(OH)a verbraucht: 
171 : 382 = 0,139923 : X. 
12 2 
2 
Hiernach wurden 0,312 statt 0,3 g Borax gefunden. 
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7) Bei Anwendung einer Liisung von 0,2 g Borax in 10 ccni 
Wasser wurden fast genau 0,202 g gefunden. 
8) 0,6 g Borax in 30 ccm Wasser gelbst, erforderten bis zum 
vijUigen Wiederauflisen des gebildeten Niederschlages 12,5 ccrn 
Barytwasser = 0,277635 g Ba(OH)2, diese x 2,234 = 0,62 statt 
0,6 g Borax. 
Hat man, wie in meinem Falle, ein Gemenge von Borax und 
freier Borsaure zu analysiren und will man dabei miiglichst schnell 
zum Ziele gelangen, 80 combinirt man am besten die Methode von 
C. Schwarz mit dem von mir zu Anfang fur freie Borsaure beschrie- 
benen Verfahren, d. h. man titrirt zuerst die Liisung mit einer 
Salzsaure yon bekanntem Gehalte unter Anwendung von Methyl- 
orange oder Congoroth als Indicator und berechnet nach dem so 
erhaltenen Resultate die Basis, beziehungsweise die gebundene Bor- 
saure. Die neutralisirte Lisung wird darauf rnit Barytwasser bis 
zur Klarung versetzt , wodurch man die Gesammtmenge an gebun- 
dener und freier BorsHure erfahrt. Zieht man von der Summe die 
vorhin berechnete gebundene Borsaure ab, so erhat man die freie 
Borslure. 
9) Es wurde eine Liisung von Borax (0,3): 15,O rnit einer 
Liisung von freier Borsaure (0,2) : 10 zusammengegossen und mit 
Normalsalzsaure titrirt unter Anwendung von Methylorange als Indi- 
cator. Es wurden verbraucht 1,65 ccm Normalsalzsaure = 0,31 g 
Borax. 
Diese neutrale Flussigkeit wurde mit Barytwasser bis zur KlL- 
rung versetzt und erforderte hiervon 25 ccm. Zieht man hiervon 
die in dem Versuche 6) fur 0,3 g Borax ermittelten ccm Baryt- 
lauge (6,l x 2 = 12,2 ccm) ab, so erhalt man 12,8 corn, welche 
der freien Borsaure entsprechen : 
: x  
0,2841 6 
128  x 0,0222 = 0,28416 g Ba(OH)2. 171  : 248 = __ 
2 
= 0,206 g Borsaure statt 0,2 g. 
10) Hierauf liess ich mir wiederum in einem 300 ccm-Kolben 
unb  e k a n n  t e Mengen Borsaure und Borax auflbsen und fiillte nach 
dem Erkalten bis zur Marke auf. ’ 25 ccm der gut umgeschiittelten 
Fliissigkeit wurden mit Methylorange versetzt und erforderten bis 
zur deutlichen Rtithung 2,2 ccrn Normalsalzsaure. Dieselben ent- 
sprechen 0,088 g NaOH oder 0,042 g Borax in 25 ccm = 5,04 g 
in 300 corn. Die neutrale Fliissigkeit wurde mit Barytlauge ver- 
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setzt und erforderte bis zur  marung 43,5 ccm des letzteren, welche 
nun der Summe der freien und der gebundenen Borsaure entspre- 
chen, 5,04 g Borax entsprechen 3,27 g Borsaure. 43,5 ccm Baryt- 
wasser enthalten 0,9657 g Ba(OHIa. 
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0 9657 
2 
171 : 248 = --:- -  : x = 0,7 g Gesammtborsaure in 25 ccm. 
0,7 x 12 = 8,4 g gebundener und freier Borslure. 
8,4 - 3,27 = 5,13 g B o r s a u r e  i n  300 ccm. 
11) 10 ccm derselben Lijsung erforderten nach der Neutrali- 
sation 17,5 ccm Barytlauge. 17'5 ~ ccm = 0,19325 g Ba(OH)2. 
2 
171 : 248 = 0,19325 : x = 0,2814 g Gesammtborslure. Diese rnal 
30 = 8,44 g und von diesen 3,27 g gebundener Borsaure abgezogen, 
bleiben 5,17 g freier Borsaure in 300 ccm. 
Ich sagte 5 g Borax und 5,1 g Borsaure an,  wahrend von jedem 
5 g genommen worden waren. 
Bes t immung von C h l o r i d e n  n e b e n  B o r s a u r e  u n d  Boraten.  
Da die Anwesenheit van Chlornatrium bei der Borsaurebestim- 
mnng nicht stijrt, so versuchte ich umgekehrt, ob man nicht Chloride 
nach der Methode von Mohr neben Boraten und freier Borsaure und 
zwar in einer Operation titriren kijnnte. 
Wahrend man in Lijsungen von reinem Borax unter Anwen- 
dung von chromsaurem Kalium als Indicator Chlor ide  ohne  Wei-  
t e r e s  sehr  g e n a u  t i t r i r e n  k a n n ,  ist dieses in Losungen, welche 
neben Chloriden Borsaure oder neben dieser noch Borax enthalten, 
nicht m6glich. Hat man Chloride neben freier Borsaure allein zu 
bestimmen, so ermittelt man zuerst durch Zusatz von Barytwasser 
bis zur Kllrung die freie Borsaure. Wollte man nun mittelst ver- 
dunnnter Schwefelsaure neutralisiren, so gelingt dies nicht , ohne dass 
dabei Borsaure frei gemacht wird, welche hernach auf das zugesetzte 
Silbernitrat einwirkt. Setzt man dagegen vor der Neutralisation mit 
Schwefelsaure mindestens soviel Normal -Natronlauge hinzu , a l ~  der 
Hiilfte des verbrauchten Barytwassers entspricht , und neutralisirt 
dann mit verdiinnter Schwefelsaure, so kann man nach Zusatz von 
2 - 3 Tropfen Kaliumchromatlijsung die Chloride bestimmen. 
-Normal - Kochsalzlijsung mit einer Lijsung von 
0,6 g Borsaure in 15 ccm Wasser verbrauchten bis zum Elarwerden 
37,l ccm Barytwasser = 0,599 g Borsaure; hiernach waren 4,s ccm 
12) 10 ccm 
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Normalnatronlauge zur Siittigung der nach dem Zusatze von Schwe- 
felsaure aus der Barytverbindung wieder frei werdenden Borsaure 
erforderlich. Es wurden nach der Neutralisation und nach dem 
Zusatze von Kaliumchromat 10,15 ccm Silberlijsung statt 10 ccm 
verbraucht. 
13) u. 14) Ein zweiter und dritter Qersuch, bei welchen so 
genaa als mijglich mittelst empfindlichen Lackmuspapiers neutralisirt 
wurde , ergaben 10,l ccm , - Silberlijsung , obgleich die beiden Lij- 
sungen von Kochsalz uncl Silbernitrat genau richtig waren. 
Hat man in einem Gemenge von v i e l  Borax rnit wenig Bor- 
saure Chloride zu bestimmen, so kann der Zusatz von Natronlauge 
vor dem Neutralisiren mit Schwefelsaure, ebenso wie in reiner 
Boraxll8sung , unterbleiben , denn beim Barytzusatze wird Natron frei, 
welches die freie Borsaure binden und dadurch von der Einwirkung 
auf das Silbernitrat verhindern kann. 
3 5 )  0,5 g des chlornatriumhaltigen Borax - und Borsaurege- 
misches mit Barytlauge bis zur Klarung versetzt und rnit verdunnter 
Schwefelsaure neutralisirt , erforderten his zur schwach bleibenden 
Rijthung mit Kaliumchromat 2,9 ccm 'Ilo -Silherliisung = 0,10682 g 
Chlornatrium = 3,36 Procent. 
16) Die gewichtsanalytische Chlorbestimmung hatte 3,2 Procent 
Kochsalz ergeben. 
Mnn bekommt stets ein wenig zu viel, was ich mir dayaus 
erklare, dass das Baryumborat in Wasser nicht ganzlich unlijslicli 
ist. Soll bei viel Borsaure nehen wenig Borax Chlor bestimmt wer- 
den, so hat man sich zu vergewissern, dass man einen geniigenden 
Ueberschuss von Natronlauge hinzufiigt , ehe man mit Schwefelsaure 
neutralisirt. 
Schliesslich bedarf es erst keiner Erwahnimg, dass man die 
Chlortitrationen in Borsaurelijsungen auch in besonderer Portion, 
ohne Barytzusatz , nach blosser Neutralisation mit Natronlauge vor- 
nehmen kann. Die angefiihrten Qersuche beziehen sich daher nur 
auf diejenigen Falle, in denen man direct nach der Bestimmung der 
Borsaure, nach meiner Methode , dieselbe Lijsung noch zur Titration 
des Chlors benutzen will. 
Was nun die Neutralisation baryumborathaltiger Flussigkeiten 
mit Phenolphtale'in als Indicator betrifft , welches ich zuerst anwen- 
dete, so habe ich, um uber gewisse Unregelmassigkeiten, die dabei 
auftreten , Klarheit zu erlangen, einige Versuche angestellt. 
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Versetzt man namlich eine Borsaurelijsung mit einem Tropfen 
Phenolphtaleb und setzt nun (am besten in einem Reagensglase) 
Barytwasser zu, so bleibt die Fliissigkeit anfangs k l a r  und fa rb  - 
10s; bei steigendem Barytzusatze tritt deutliche Triibung ein; end- 
lich nimmt man einen Baum merklichen Rosaschimmer wahr, der 
nach vermehrtem tropfenweisen Zusatze von Barytwasser durch die 
ganze Masse hindurch deutlich rosenroth wird. Ich notirte mir bei 
Anwendung von vier - und zweiprocentiger Bors%urelijsung diese 
Punkte : 
17) 5 corn der vierprocentigen Lijsung = 0,2 g Borsaure wur- 
den deutlich roth bei Zusatz von 4,5 ccm Barytwasser ; hieraus be- 
rechnen sich fast genau 0,l g Ba(OH)2, also die Hiilfte von dem 
Gewichte der Borsaure. Mit je einem Tropfen Phenolphtale'inliisung 
verbrauchten ferner bis zur deutlichen Rosafarbung : 
18) 20 ccm (0,4 g Borsaure) . . . 9,l  ccm Barytwasser = (0,2 g 
Ba(OH)a. 
19) 30 ccm (0,6 g Borsaure) . . . 13,7 cem Barytwasser(0,303 g 
Ba (OH) z. 
20) 10 ccm (0,2 g Borsaure) . . . 4,5 ccrn Barytwasser (0,l g 
Ba (OH) 2. 
21) 0,2 g Borsaure : 10 ccm Wasser trat bleibende Triibung 
ein nach dem Zusatze von 1,8 ccrn Barytwasser. 
22) 0,6 g Borsaure in 30 ccm Wasser gelijst, zeigten die erste 
Trubung nach dem Zusatze von 5,4 ccm Barytlauge. 
Bei den zuerst erwahnten Reactionen sind die Concentration der 
Borsaurelijsungen , sowie ein grijsserer oder geringerer Zusatz von 
PhenolphtaleEn nicht ohne Einfluss auf den Barytverbrauch , weshalb 
ich ihnen auch behufs Ermittelung von Borsaure in Lijsungen keine 
grijssere Bedeutung beilege. Bus demselben Grunde habe ich auch 
behufs Neutralisation der Baryt enthaltenden Borsaurelijsungen zum 
Zwecke der Chlortitration zu empfindlichem Lackmuspapier meine 
Zuflucht genommen. Behufs Erlangung vorlaufiger Resultate kann 
die Beobachtung der zuerst auftretenden Triibung mitunter von 
Nutzen sein , obgleich ich auch hier , je nach der Concentration, nie 
ganz ubereinstimmende Resulate erhielt. 
30 ccm zweiprocentige Borsliurelijsung (0,6 g) erforderten bis 
zur e r s t e n  Trfibung 5,4 und bis zur Klarung 38 ccm Barytwasser. 
Das Verhaltniss ist also annahernd 1 : 7. 
Bei Verwendung einer Lijsung von 
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10 ccm zweiprocentige Borsaurelijsung (0,2 g) verbrauchten bis 
zur ersten Triibung 1,s und bis zur Klkung 12,7 ccm Barytwasser 
(= 0,2 g gefundener Borshre). 
Das Verhaltniss im Verbrauche von Barytwasser bis zum Auf- 
treten der ersten Triibung und zu dem Gesammtverbrauche bis zur 
KYarung ist also auch hier annahernd 1 : 7. 
Maassana ly t i sche  Bes t immung der  Borsaure  n e b e n  
S u l  f a t e n. 
Da die Bestimmung der Borsaure nach dem bisher von mir be- 
schriebenen Verfahren wesentlich darauf beruht , dass der Baryum- 
pyroboratniederschlag durch weiteren Zusatz von Barytwasser g e - 
k l a r t  wird,  so liegt es auf der Hand, dass dieses Verfahren bei 
Gegenwart von Sulfaten nicht anwendbar ist und musste ioh, wenn 
ich trotzdem die Titration von Borsaure neben Sulfaten nicht auf- 
geben wollte, mich nach einem anderen Berfahren umsehen. 
Ehe ich dasselbe beschreibe, muss ich zuvor Einiges aus mei- 
ner demnachst zu verijffentliehenden Arbeit vorausschicken , welche 
die Aufstellung und Beschreibung einer neuen maassanalytischen Be- 
stimmung der Magnesia vor ihrer Trennung von den Alkalien im 
Gange der quantitativen Analyse zum Inhalte hat. - Bekanntlich 
kann man mittelst des Indicators Phenacetolin kohlensaure Alkalien 
von Aetzalkalien und alkalischen Erden trennen , indem letztere die- 
sen Farbstoff gelb , die Carbonate aber roth , beziehungsweise rosa 
farben , wahrend Phenacetolin von freien Sauren deutlich gelb gef ib t  
wird. Da nun kohlensaure Alkalien im Gegeusatze zu freien Alka- 
lien als s c h w a c h e r  a l k a l i s c h  aufgefasst werden kijnnen, so ver- 
suchte ich, ob iiicht auch andere schwach alkalische Substanzen mit 
P henacetolin Rosafkrbungen geben wiirden und fand meine Ver- 
muthung bestiktigt fur die Hydroxyde von Magnesium, Aluminium, 
Zink, Blei, sowie auch fur Borate. 
Wahrend ich mir nun vorbehalte, die Bestimmung der zuerst 
genannten Kdrper mit Hiilfe yon Phenacetolin in einer spateren Ar- 
beit zu verijffentlichen , will ich die Bestimmung von Borsaure neben 
Sulfaten gleich hier abhandeln. Sie beruht auch hier wieder auf 
einem Barytwasserzusatze im Ueberschusse zu der borsaure - und 
sulfathaltigen Lijsung. Man hat d a m  in derselben pyroborsaures 
Baryum, schwefelsaures Baryum und uberschusaiges Baryumhydroxyd. 
In Folge des Gehaltes an letzterem fiirben zwei Tropfen einer alko- 
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holisclien Phenacetolinlijsung die Mischung nach einigem Umsehwer, 
ken schwach gelblich. Das Phenacetolin setzt man am besten der 
zu untersuchenden Lijsung direct zu und lasst mindestens soviel 
Barytwasser hinzufliessen, bis die Mischung schwach gelblich ge- 
worden ist. Man setzt nun tropfenweise so lange Normalsalzsaure 
zu, bis die Mischung, nachdem sie zuerst einen kaum merklichen 
Rosaschimmer gezeigt hat, d e u t l i c h  rosa geworden ist. Die bis 
zu diesem Punkte verbrauchte Normalsalzsaure wird auf Barytwasser 
verrechnet und die so ermittelten Cubikcentimeter von der urspriing- 
lich zugesetzten Menge der Barytlauge abgezogen. Der Rest wird 
in der bekannten Weise auf Borslure verrechnet. - Hat man sich 
den Punkt notirt, bis zu welchem der Ietzte Tropfen Normalsalz- 
saure eine d e u t l i c h e  Rosafarbung veranlasst hat, so kann man 
durch weiteren Zusatz von derselben Saure, so lange bis der letzte 
Tropfen den sehr leicht wahrnehmbaren Farbenumschlag von Rosa 
zu Gelb verursacht , sofort eine Controlbestimmung vornehmen , denn 
der Sgureverbrauch bis zu diesem Punkte entspricht direct dem in 
der Flussigkeit an Borsaure gebundenen Baryte Ba (OH) 2. Halbirt 
man die Menge des letzteren und berechnet daraus die Borsaure, 
so muss das Resultat, wenn man richtig operirt hat, mit demjeni- 
gen iibereinstimmen , welches man durch Zuriicktitriren des uber- 
schiissig zugesetzten Barytes erhalten hat. Selbstverstkndlich ist es 
in diesem Falle allein richtig, von uberschi iss iger  Alka l i ta t  
auf Baryumhydroxyd b e r e c h n e t ,  zu sprechen, nicht von Baryt- 
wasser schlechthin, da ja ein Theil des letzteren zur Baryumsulfat- 
bildung verwendet wird. Da hierbei aber aus den gelosten Sul- 
faten aquivalente Nengen von Hydroxyd in Freiheit gesetzt und somit 
wirksam gemacht werden, so bleibt die Alkalitat als solche dieselbe, 
gerade als wenn keine Sulfate vorhanden gewesen wzren. Bus die- 
sen nnd den vorhin angefuhrten Griinden , beziiglich der Farbungen 
durch Phenacetolin, durfen, wenn man diese Methode in Anwen- 
dung bringen will, nur die Sulfate der Alkalien und alkalischen 
Erden , mit Ausschluss des Magnesiumsulfates, zugegen sein. 
Wesentlich zur Erlangung guter Resultate ist es, dass man sich 
daran gewiihnt, den Punkt xu treffen, bis zu welchem deutliche 
Rosafsirbung eintritt , wobei , wie schon erwahnt , der erste rosafar- 
bene Schimmer zu vernachlassigen ist. Dies hangt mit der That- 
sache zusammen, dass, noch bevor die letzten Spuren Baryt ver- 
schwunden sind , doch bereits schon Rosafarbung anftritt. Diese 
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Unsicherheit kann man dadurch cornpensiren, dass man ebensoviel 
Barytwasser , als man beim Zurucktitriren ermittelt hat, rnit Normal- 
salzaure behandelt und zwar bis kurz  vor  Vollendung der Satti- 
gung die Rosafarbung auftritt, worauf man die so ermittelte Cor- 
rectur anbringt. Doch kann man auch , wie bereits erwahnt , rnit 
einiger Uebung und rnit Vernachllssigung des ersten Rosa s ch i m - 
mers  den Punkt ganz gut treffen, bei welchem man d e u t l i c h e  
Rosafarbung wahrnimmt. Wegen des so allmahlichen Auftretens 
der Rosafarbung fand ich es gerathener , rnit Normalsalzsaure , statt 
mit einer schwacheren Saure zu operiren. 
23) 15 ccm einer Lijsung rnit 0,3 g Glaubersalz und 0,3 g 
Borsiiure wurden rnit 2 Tropfen Phenacetolinlijsung und 38,5 ccm 
Barytwasser versetzt , wodurch die Mischung kaum 
a) gelblich erschien. Bis zu r  deutlichen Rosafarbung wurden 
verbraucht 4,7 ccrn Normalsalzsaure = 18,l  ccm Barytwasser. 
38,5 - 18,l  = 20,4 ccm. 2074= - 0,22644 g Ba(OH)$. 171 : 248 
= 0,22644 : x = 0,32 g Borsaure statt 0,30 g. 
b) Um die Mischung von Rosa auf Gelb zu bringen, waren 
5,2 ccm Normalsalzsaure erforderlich -= 20,02 ccm Barytwasser 
= 0,31 g Borsaure. 
24) Eine Liisung von 0,15 g Borsaure und 0,15 g Glauber- 
salz wurde mit 4 Tropfen Phenacetolin und 20 ccm 
a) Barytwasser versetzt. Es wurden bis Rosa zurlicktitrirt 
2,55 corn Normalsalzsaure = 9,82 Barytwasser. 80 - 9,82 = 10,18. 
2 
- 10'18 -__ = 0,112998 Ba(OH)2. 171 : 248 = 0,112998 : x = 0,16 g 
2 
Borsaure statt 0,15 g. 
b) Von Rosa bis Gelb wurden verbraucht 2,7 ccm Normalsalz- 
saure = 10,38 Barytlauge. ccm = 0,115218 g Ba(0Hl2. 
171 : 248 = 0,115218 : x = 0,16 g Borsaure statt 0,15 g. 
25) Eine Lijsung von 0,4 g Borsaure und 0,2 g Glaubersalz in 
20 ccm Wasser wurden rnit 4 Tropfen Phenacetolin und 38,5 ccm 
Barytwasser versetzt. 
a) Bis zur deutlichen Rosafirbung wurden verbraucht 3,5 ccm 
Normalsalzsaure. 3,5 x 3,85 = 13,475 ccm uberschussiges Baryt- 
wasser. 38,5 - 13,475 = 25,025. - ccrn = 0,2777 g Ba(OK)2. 
171 : 248 = 0,2777 : x = 0,402 statt 0,40 g Borsaure. 
10,38 
2 
25,025 
2 
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b) Ton Rosa bis Gelb wurden verbraucht 6,5 ccrn Normalsalz- 
saure = 25,04 ccm Barytlauge, woraus sich ebenfalIs 0,402 statt 
0,40 g Borsaure berechnen. 
26) Eine Liisung von 0,16 g Borsaure und 0,2 g Glaubersalz 
in 10 ccm Wasser wurden mit 4 Tropfen Phenacetolin und 20 ccm 
Barytlauge versetzt. 
a) Bis zur deutlichen Rosaf6rbung wurden zuriicktitrirt 2,8 ccm 
Normalsalzsaure = 10,7 ccm Barytlauge. 20 - 10,7 = 9,3 = 0,145 g 
Borshe .  
b) Ton Rosa bis Gelb wurden verbraucht 2,7 ccrn Normalsalz- 
saure = 10,39 ccm Barytlauge = 0,166 g Borsaure. Als Mittel aus 
a) und b) esgiebt sich 0,155 statt 0,16 g Borsaure. 
27) 0,12 g Borsaure und 0,l g Glaubersalz in 3 ccm Wasser 
gelijst und mit 2 Tropfen Phenacetolinl6sung vessetzt , verbrauchten 
bis zur deutlichen Rosafarbung 1,9 ccm 
a) Normalsalzsaure = 7,2 ccm Barytlauge. 15 - 7,2 = 7,s ccm 
Barytlauge = 0,125 g statt 0 9 2  g Borsaure. 
b) Ton Rosa bis Gelb wurden verbraucht 2 ccm Normalsalz- 
same = 7,7 ccm Barytlauge = 0,123 statt 0,12 g Borsaure. 
Bei der Einwirkung von Baryumhydroxyd auf schwefelsaures 
Natrium entsteht zwar eine aquivalente Xenge Natriumhydroxyd, 
welche sich beim Zurucktitriren mit Salzsaure wie Barytwasser 
gegen Phenacetolin verhalt, so dass man die Borsaure richtig fin- 
den kann. 
Auf diese Weise erhalt man aber ein Gemenge von Aetznatron 
und uberschiissigem Baryumhydroxyd , welches man mittelst Phen- 
acetolin nicht von einander unterscheiden kann. Um aber die Schwe- 
felsaure beziehungsweise das Natriumsulfat berechnen zu kijnnen, 
muss man das gebildete Natriumhydroxyd kennen und hieraus folgt, 
dass die ganze Methode nur geeignet ist, Borsaure neben Sulfaten, 
aber nicht zugleich die letzteren mit zu bestimmen. 
Wie die mitgetheilten Versuche zeigen, wird nach dem Zuriick- 
titriren des uberschussig zugesetzten Barytwassers mittelst Salzsaure 
das gebildete pyroborsaure Baryum rnit dem uberschussigen Aequi- 
valente Baryt durch Phenacetolin rosa gefarbt. Auch diese That- 
~ 
1) man vergleiche a. a. 0. 
H. Verner, Zur Chloroform - Priifung von G. Vulpius. 1113 
sache soricht fiir die Annahme. &ass die tzeenannten Kijr~er in 'he- 
iniseher Verbindung vorhanden sind , denn wiire der uberschussige 
Baryt ungebunden , so miisste er das Phenacetolin gelb farben. 
Hat man Borax neben Sulfaten zu bestimmen, so kann man 
direct die Methode von C. Schwarz anwenden; sonst aber auch unter 
Verwendung von Barytwasser und Phenacetolin genau so verfahren, 
d s  wenn man freie Borsaure zu bestimmen hatte. 
,, Zur Chloroform - Priifung von G. Vulpius cc 
im zweiten Novemberheft d. J. dieser Zeitschrift. 
Bemerkung yon E e r m a n  n We r n e r , Apotheker in Breslsu. 
Herr G. Vulpius beweist durch seine Mittheilungen iiber Chloro- 
form - Priifung von Neuem, dass es fiir den Arzt von grbsster Wich- 
tigkeit ist, die Narkosen bei Operationen durch ein absolut reines 
Chloroform hervorzurufen , um das vielfach schon wSihrend der Opera- 
tion sehr stirend eintretende Erbrechen des Patienten xu verhindern. 
Leider geniigt hierzu bis zur Stunde unser deutsches Chloroform, 
auch wenn es den Anspriichen der Pharm. German. I1 vollkom- 
men nachkommt, in seltenen Fallen. Deshalb greift der Arzt viel- 
fach zu dem sogenannten Chloral - Chloroform , oder dem englischen 
Chloroform. 
Doch ist es ein Leichtes, unser deutsches Chloroform so weit 
zu reinigen, dass es allen Anspriichen geniigt , und den beiden oben 
genannten , sehr theuren Sorten, fiir viel weniger Geld jedenfalls 
gleich kommt. 
Urn mich nicht zu wiederholen, verweise ich auf die Bd. 212 
S. 481 u. f .  des Archivs der Pharmacie (1878) verijffentlichte Notiz, und 
kann heute nach zehnj&hriger Erfahrung die Ueberzeugung ausspre- 
chen, dass sich diese Nethode der Reinigung des Chloroform voll- 
kommen bewahrt hat. Eingang scheint sich diese Reinigungsmethode 
wedor bei Apothekern, noch das Praparat bei Aerzten verschafft zu 
habeh. Aber mir befreundete Aerzte, denen ich mein gereinigtes 
Chloroform zur Verfiigung gestellt habe , haben mir wiederholt ver- 
sichert, dass die Folgen der Anwendung desselben stets, mit Aus- 
nahme bei Potatoren, gleich gute gewesen sind; gleichviel, ob aus 
der etwa 250 g haltenden weissen Flasche die ersten Antheile, oder, 
72 Arch. d. Pharm. XXV. Bds. 24. Heft. 
